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Abstract of DE4023657 

Peroxide-vulcanisable, fluorine-contg. elastomer material (I) contains a fluoroelastomer with iodine and/or 
bromine in the mol. (II), an organic peroxide, a polyfunctional cpd. (Ill) and active carbon powder (IV). 
ADVANTAGE - Addn. of (IV) gives vulcanised prods, with improved strength and lower permanent set 
w.r.t. prior-art peroxide-vulcanisablee fluoroelastomers, and prevents the evolution of toxic Mel or MeBr 
etc. during hot-vulcanising. 
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Munchen 





(3) Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse 

Fine peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse, 
welche ein fluorhaltiges Elastomer mit Jod und/oder Brom 
im Molekul, ein organische Peroxid, eine polyfunktionelle 
Verbindung, Aktivkohlepulver und, falls notwendig, eine 
schwefelhaltige, als Gummiadditiv geeignete Verbindung 
enthalt, und eine Verringerung der bleibenden Verformung 
der Vulkanisationsproduktewirksam verhindert. 
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Beschretbung 

Diese Erfindung betrifft eine peroxidvulkanisierbare fluorhakige Elastomermasse, insbesondere eine peroxid- 
vulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse, die ein fluorhaltiges Elastomer mit Jod und/oder Brom im Molekiil 
5 und ein organisches Peroxid enthalt 

Vernetzung fluorhaltiger Elastomere durch organisches Peroxid wird als weitaus besseres Verfahren betrach- 
tet als die konventionelle Vernetzung, wie durch Polyolvernetzung, Polyaminvernetzung usw., da das durch 
organisches Peroxid vernetzte Produkt eine hervorragende Bestandigkeit gegeniiber Maschinendl, Losungsmit- 
teln usw. aufweist Als fluorhaltige, durch organisches Peroxid vernetzbare Elastomere, sind von den Anmeldern 
10 dieser Erfindung und anderen solche vorgeschlagen worden, die sowohl Jod und Brom bzw. Jod oder Brom im 
Molekiil enthalten, (US-PS 47 74 302; JP-OSen 62-232 407, 53-125 491, 60-221 409, 59-20310, 62-260 807 und 
63-308 008; japanische Patentanmeldung 54-1585 usw.). 

Die oben erwahnte JP-OS 63-308 008 offenbart z. B. die ZufQgung von RuB, Siliziumdioxid, Ton, Talk, Diato- 
meenerde, Bariumsulfat usw. als Additiv zum fluorhaltigen Elastomer, die resultierenden Vulkanisierungspro- 
is dukte aus dem fluorhaltigen Elastomer und dem Additiv weisen jedoch nicht immer eine ausreichende bleibende 
Verformung auf. 

Ein Ziel der Erfindung ist es, eine peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse zur Verfugung zu 
stellen, die in der Lage ist, die bleibende Verformung der vulkanisierten Produkte zu verbessern. 

Die Losung der Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht in einer peroxidvulkanisierbaren fluorhaltigen 
20 Elastomermasse, die ein fluorhaltiges Elastomer mit Jod und/oder Brom im Molekiil, ein organisches Peroxid, 
eine polyfunktionelle Verbindung, Aktivkohlepulver und vorzugsweise eine schwefelhaltige Verbindung, wie 
bislang als Gummiadditiv benutzt, enthalt. 

Fluorhaltige define, die den Haupttcil eines fluorhaltigen Elastomers mit Jod und Brom im Molekiil zur 
Verwendung in der vorliegenden Erfindung darstellen, weisen vorzugsweise 2 bis 8 Kohlenstoffatome auf und 
25 schlieBen beispielsweise Vinylidenfluorid, Tetrafluorethylen, Hexafluorpropen, Pentafluorpropen, Chlortrifluo- 
rethylen, Methylperfluorvinylether, Ethylperfluorvinylether, n- oder Isopropylperfluorvinyl ether, n-, Iso- oder 
t-Butylperfluorvinylether, n- oder Isoamylperfluorvinylether, Perfluor(methylvinylether), Perfluor(ethylvinylct- 
her), Perfluor(n- oder isopropylvinylether), Perfluor(n-, iso- oder t-butylvinylether), Perfluor(n- oder isoamylvi- 
nylether), Perfluor(propoxypropylvinylether) usw. ein, wovon mindestens eines hauptsachlich verwendet wird 
30 Neben den vorgenannten Verbindungen konnen Vinylfluorid, Trifluorethylen, Perfiuorcyclobuten, Perfluor(me- 
thylcyclopropen), Hexafluorisobuten, 1,2,2-Trifluorstyrol, Perfluorstyrol usw. verwendet werden. 

Diese fluorhaltigen Olefine konnen auch mit mindestens einer olefinischen Verbindung mit 2 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen sowie fluorhaltigen Dienen mit 4 bis 8 Kohlenstoffatomen copolymerisiert werdea 

Die olefinische Verbindung weist 2 bis 6 Kohlenstoffatome auf und schlieBt beispielsweise Olefine, wie 
35 Ethylen, Propylen, Buten, ungesattigte Vinylester, wie Vinylacetat, sowie Alkylvinylether, wie Methylvinylether, 
Ethylvinylether, ein und wird im allgemeinen mit einem Anteil von ca. 0,1 bis ca. 50 Mol.% im fluorhaltigen 
Elastomer copolymerisiert. 

Das fluorhaltige Dien weist 4 bis 8 Kohlenstoffatome auf und schlieBt beispielsweise 
Perf luor- 1 3-butadien, Perfluor- 1 ,4-pen tadien, 1 , 1 ,2-Trifluor- 1 ,3- butadien, 1 , 1 ,2-Trif 1 uor- 1 ,4-pentadien, 
. 40 U,2.3,3-Pentafluor-l,4-pentadien, Perfluor- 1, 7 -octadien, Perfluordivinylether, Perfluorvinylperfluorallylether, 
Vinylperfluorallylether, Perfluorvinylvinylether usw. 

ein. Vorzugsweise wird das fluorhaltige Dien mit einem Anteil von nicht mehr als 1 Mol.% im fluorhaltigen 

Elastomer copolymerisiert Wenn mit einem Anteil tiber ca. 1 Mol.% copolymerisiert wird, tritt im Copolymer- 

Elastomer betrachtliche Gelierung ein, wodurch sich die Verarbeitbarkeit (FlieQeigenschaften) und die Dehnung 
45 der vulkanisierten Produkte verschlechtern. 

Spezifische fluorhaltige Olefin-Copolymere schlieBen beispielsweise 

Hexafluorpropen-Vinylidenfluorid-Copolymer, 

Hexafluorpropen-Vinylidenfluorid-Tetrafluorethylen-Terpolymer, 

Tetrafluorethylen- Vinylidenfluorid-Perfluor(methylvinylether)-Terpolymer, 
50 Tetrafiuorethylen-Vinylidenfluorid-Perfluor(propylvinylether)-Terpolymer, 

Tetrafluorethylen-Perfluor(propoxypropylvinylether)-Co polymer, 

Tetrafluorethylen-Perfluoi^methylvinyletherJ-Copolymer.Tetrafluorethylen-Propylen-Copolymer, 

Tetrafluorethylen-Vinylidenfluorid-Hexafluorpropen-Pentafluorpropen-Quaternarcopolymer, 

Tetrafluorethylen-Hexafluorpropen-Vinylidenfluorid-Perfluor(methylvinylether)-Quatcrnarpolymcr, 
55 Tetrafluorethylen- Hexafluorpropen- Hexafluorisobuten-Terpolymer, 

Tetrafluorethylen-Cyclohexylvinylether-Copolymer, 

Hexafluorpropen- Vinylidenfluorid-Chlortrifluorethylen-Terpolymer, 

Vinylidenfluorid-Tetrafluorethylen-Methylperfluorvinylether-Terpolymer, 

Vinylidenfluorid-Tetrafluorethylen-n-Butylperfluorvinylether-Terpolymer, 
60 Vinylidenfluorid-Methylperfluorvinylether-Perfluor(methylvinylether)-Terpolymer f 

Tetrafluorethylen-Methylperfluorvinylether-Perfluor-(methylvinylether)-Terpolymer, 

Vinylidenfluorid-Hexafluorpropen-Tetrafluorethylen-Methylperfluorvinylether-Quaternarcopolymer, 

Tetrafluorethylen-n-Butylperfluorvinylether-Perfluor-(methylvinylether)-Terpolymer, 

Vinylidenfluorid-n-Butylperfluorvinylether-Copolymer, 
65 Tetrafluorethylen-Propylen-n-Butylperfluorvinylether-Terpolymer, 

Tetranuorethylen-Vinylidenfluorid-Propylen-n-Butylperfluorvinylether-Quaternarcopolymer usw. ein 

Die Polymerisationsreaktion der fluorhaltigen Olefine oder der fluorhaltigen Olefine mit den vorgenannten 

Comonomeren wird gemaB bekannten Verfahren durchgefOhrt, z. B. Losungs-, Suspensions- oder Emulsionspo- 
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lymerisation. . . 

Wenn die Polymerisationsreaktion in der Gegenwart einer jod- und bromhaltigen Verbindung, einer jodnalti- 
gen Oder einer bromhaltigen Verbindung durchgefiihrt wird, werden Jod und/oder Brom in die fluorhaltigen 
Olefin-Copolymere eingefuhrt, urn Vernetzungspunkte fur die Vernetzung mit dem organischen Peroxid zu 

Die jod- und bromhaltige Verbindung ist eine gesattigte oder ungesattigte lineare oder aromatische Verbin- 
dung, dargestelltdurch die allgemeine Formel: 

RBrnlm 

worin R eine Fluorkohlenwasserstoff-.Chlornuorkohlenwasserstoff-.Chlorkohlenwasserstoff- oder Kohlenwas- 
serstoffgruppe und n und m 1 oder 2 und vorzugsweise jeweils 1 sind. Die lineare jod- und bromhaltige 
Verbindung zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung schlieBt beispielsweise 

1- Brom-2-jodperfluorethan,l-Brom-3-jodperfluorpropan, l-Brom-4-jodperfluorbutan, 

2- Brom^jodperfluorbutan,3^Dibrom-H^ 
2-Brom-4-jodperfluorbuten-1,usw. 

ein. Die aromatische jod- und bromhaltige Verbindung zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung schlieBt 
beispielsweise Monojodmonobrom-, Dijodmonobrom-, Monojoddibronv, (2-Jodethyl)- und (2-Bromethyl)-sub- 
stituierte Benzole usw. an verschiedenen Substitutionspositionen ein. Diese jod- und bromhaltigen Verbindun- 
gen verbinden sich im allgemeinen mit den fluorhaltigen Olefin-Copolymeren an den Molekiilenden, urn fluor- 
haltige Elastomere zu ergeben, die auf wirksame Weise zur Vernetzung befahigt sind. Zu diesem Zweck werden 
ca. 0,001 bis ca. 5 Gew.%, vorzugsweise ca. 0,01 bis ca. 3 Gew.%, der jod- und bromhaltigen Verbindung, bezogen 
auf Jod und Brom, mit den fluorhaltigen Olefin-Copolymeren vereinigt 

Als jodhaltige Verbindung werden aromatische Verbindungen oder pernuoraromatische Verbindungen, poiy- 
substituiert mit Jodatomen oder Jodaikylgruppen, z. B. der Jodethylgruppe, in einem Verhaltnis von ca. 0,001 bis 
ca. 5 Gew.%, vorzugsweise ca. 0,01 bis ca. 3 Gew.%, bezogen auf das Jod im fluorhaltigen Elastomer, oder 
Jod-substituierte, gesattigte oder ungesattigte aliphatische Kohlenwasserstoffe, fluoraliphatische Kohlenwasser- 
stoffe oder chlorfluoraliphatische Kohlenwasserstoffe in einem Verhaltnis von ca. 0,001 bis ca. 10 Gew.-%, 
bezogen auf das Jod im fluorhaltigen Elastomer, verwendet. 

Als bromhaltige Verbindung werden aromatische Verbindungen oder perfluoraromatische Verbindungen, 
poiysubsituiert mit Bromatomen oder Bromalkylgruppen, z. B. der Bromethylgruppe, in einem Verhaltnis von ca. 
0,001 bis ca. 5 Gew.-%, vorzugsweise ca. 0,0t bis ca. 3 Gew.-%, bezogen auf das Brom im fluorhaltigen Elastomer, 
oder Brom-substituierte gesattigte, aliphatische Kohlenwasserstoffe in einem Verhaltnis von ca. 0,001 bis ca. 10 
Gew.-%, bezogen auf das Brom im fluorhaltigen Elastomer, oder bromhaltige Olefine in einem Verhaltnis von 
ca. 0,05 Gew.-% oder mehr, im allgemeinen ca. 0,3 bis ca. 1,5 Gew.-%, bezogen auf das Brom im fluorhaltigen 
Elastomer, verwendet. Ferner konnen 3- oder 2-Bromperfluorpropylperfluorvinylether usw. ebenfalls verwen- 
det werden. 

Das fluorhaltige Elastomer mit einer jod- und/oder bromhaltigen Komponente im Molekul kann durch em 
organisches Peroxid vernetzt werden. Das organische Peroxid schlieBt mit ein: z. B. 
Benzoylperoxid, Lauroylperoxid, Di-t-butylperoxid, Dikumyl peroxid, Di-t-butylkumylperoxid, 
l,l-Di(t-butylperoxy)-3,3,5-trimethylcyclohexan,1,l-Bis(alpha,alpha-dimethylbutylperoxy)cyclohexan, 

U-Bis(a]pha,alpha-dimethylbutylpero^ 

2,5-Dimethyl-2^-di(t-butylperoxy)hexin-3,l,3-Bis(t-butylperoxydiisopropyl)benzol, 
alpha,alpha-Bis(t-butylperoxy-m-isopropyl)benzol, 2,5-Dimethyl-2,5-di(benzoylperoxy)hexan, 
t-Butylperoxybenzoat,t-Butylperoxyisopropylcarbonat, n-Butyl-4,4-di(t-butylperoxy)valerianat, 
t-Butyperoxy-3,3,5-trirnethylcapronat usw. 

Im allgemeinen werden ca. 0,1 bis ca. 15 Gew.-Teile, vorzugsweise ca. 0,5 bis ca. 5 Gew.-Teile des organischen 
Peroxides pro 1 00 Gew.-Teilen des fluorhaltigen Elastomers verwendet 

Die polyfunktionelle Verbindung ist eine polyfunktionelle Verbindung, die in der Lage ist, die mechanische 
Festigkeit und die bleibende Verformung zu verbessern, wie Tri(metha)allylisocyanurat, Tri(metha)allylcyanurat, 
Triallyltrimellitat, N,N'-m-Pheny!enbismaleinimid, Diallylphthalat, Tris(diallylamin)-s-triazm t Tnallylphosphit, 
(Di)ethylenglykoldiacrylat, Neopentylglykoldiacrylat usw. Etwa 0,1 bis 20 Gew.-Teile, vorzugsweise 0,5 bis 10 
Gew.-Teile der polyfunktionellen Verbindung werden pro 100 Gew.-Teilen des fluorhaltigen Elastomers emge- 
setzt. 

Aktivkohlepulver oder eine schwefelhaltige Verbindung, wie sie bislang als Gummiadditiv eingesetzt wurde, 
kann, wie zuvor vorgeschlagen, auch zusammen mit diesen beiden Arten von organischen Peroxiden verwendet 

werden. 

Aktivkohlepulver, hergestellt durch Verbrennung von KokosnuBschalen, Kohle, Holzkohle, Holz, Petrolpech 
usw. als Rohmaterialien mit nachfolgender Aktivierung, ist allgemein bekannt und zeichnet sich durch eine hohe 
Adsorptionsfahigkeit aus. Im Hinblick auf die Adsorptionsfahigkeit, PartikelgrdBe (ca. 5 bis 300 mesh, vorzugs- 
weise 150 mesh oder weniger), Zuganglichkeit usw. wird in der vorliegenden Erfindung das Aktivkohlepulver 
vorzugsweise aus KokosnuBschalen, Holzkohle und Holz als Rohmaterialien hergestellt. Es kann Aktivkohlepul- 
ver mit verschiedenen pH-Werten verwendet werden (die pH-Werte werden folgendermaBen bestimmt: Aktiv- 
kohlepulver wird zu kochendem Wasser gegeben, geriihrt und die Mischung stehen gelassen, nach Abkuhlung 
und Filtration wird der pH-Wert des Filtrats bestimmt). Es wird vor allem ein Aktivkohlepulver mit einem 
pH- Wert zwischen ca. 7 und 1 2, vorzugsweise 9 und 1 1 , eingesetzt. 

Etwa 1 bis 30 Gew.-Teile, vorzugsweise ca. 5 bis 15 Gew.-Teile, des Aktivkohlepulvers werden pro 100 
Gew.-Teile des fluorhaltigen Elastomers verwendet. Unterhalb 1 Gew.-Teil besteht kein ausreichender Effekt 
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zur Vermeidung der Bildung von toxischen Gasen und die bleibende Verformung der vulkanisierten Produkte ist 
nicht ausreichend, wogegen oberhalb 30 Gew.-Teilen die Festigkeit im Normalzustand vermindert ist. 

Die vorliegende fluorhaltige Elastomermasse enthalt die vorherigen jeweiligen Bestandteile als notwendige 
Komponenten und vorzugsweise weiterhin eine schwefelhaltige Verbindung, wie sie bislang a!s Gummiadditiv 
5 benutzt wurde. 

Als schwefelhaltige Verbindung, wie sie bislang im allgemeinen als Gummiadditiv benutzt wurde, kommen 
z. B. die folgenden Verbindungen in Frage, wobei ca. 0,1 bis 5 Gew.-Teile, vorzugsweise ca. 0,5 bis 2 Gew.-Teile 
der schwefelhaltigen Verbindung pro 100 Gew.-Teilen des fluorhaltigen Elastomers verwendet werden. 

10 (1) Thioharnstoffe: 

N,N'-Diphenylthioharnstoff, N,N'-Diethy!thioharnstoff, Trimethylthioharnstoff, Tributylthioharnstoff, Te- 
tramethylthioharnstoff,Tetraethylthioharnstoff, l^-Bis(dimethyIaminopropyl)-2-thioharnstoff usw. 

(2) Thiazole: 

is 2-MercaptobenzothiazoI oder sein Natriumsalz, Zinksalz oder Cyclohexylaminsalz, Benzothiazoldisulfid, 
2-(4'-Morpholinodithio)benzothiazol usw. 

(3) Thiurame: 

Tetramethylthiuramdisulfid, Tetraethylthiuramdisulfid, Tetrabutykhiuramdisulfid, Tetramethylthiurammo- 
20 nosulfid, Pentamethylenthiuramdisulfid usw. 

(4) Dithiocarbamate: 

Zinksalze, Natriumsalze, Kupfersalze, Eisensalze, Tellursalze, Nickelsalze, Piperidinsalzc usw. der Dime- 
thyldithioacarbaminsaure, Diethyldithiocarbaminsaure, Dibutyldithiocarbaminsaure, N-Ethyl-N-phcnyldit- 
25 hiocarbaminsaure, Dibenzyldithiocarbaminsaure, N-Pentamethylendithiocarbaminsaure usw. 

(5) Xanthogenate: 

Zinkbutylxanthogenat, Zinkisopropylxanthogenat usw. 

30 (6) Benzimidazole: 

2-Mercaptobenzimidazol oder sein Zinksalz, Benzyldiazabicycloammoniumsalz, Benzyltriphenylphos- 
phoniumsalz, 2-Mercaptomethylbenzimidazol usw. 

(7) Oxazoline: 

35 2-Mercaptobenzoxazolin oder sein Zinksalz usw. 

(8) Sulfenamide: 

N-Cyclohexyl-2-benzothiazolylsulfenamid usw. 

40 Die Masse wird durch Mischung der oben erwahnten Verbindungen mit anderen Additiven, z. B. einer 
Fullsubstanz wie RuB, einem Verstarkungsmittel, einem Weichmacher, einem Gleitmittel, einem ProzeBadditiv, 
Pigment usw., bereitet; falls erforderlich mittels irgendeiner der ublichen Mischverfahren, wie Walzenmischen, 
Knetmischen, Banburymischen, Ldsungsrnischen usw. 
Im allgemeinen wird MT-RuB als RuB verwendet, auch andere RuBe, wie FT-RuB, SRF-RuB, FEE-RuB, 
45 SAF-RuB usw^ konnen verwendet werden. Es werden nicht mehr als 50 Gew.-Teile, vorzugsweise zwischen 5 
und 30 Gew.-Teile RuB pro 100 Gew.-Teilen des fluorhaltigen Elastomers zur Verbesserung der Festigkeit und 
der bleibenden Verformung verwendet. 

Die Masse wird im allgemeinen folgendermaBen vernetzt: Zunachst wird eine primare Vernetzung bei ca. 100 
bis ca. 250° C fUr ca. I bis ca. 120 Minuten durchgefiihrt, anschlieBend eine sekundare Vernetzung bei ca. 150 bis 
50 ca.25O°Cfur0bisca.30Stunden. 

Die vorliegende peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse kann nicht nur das Auftreten von toxi- 
schen Gasen, wie Methyljodid, Methylbromid usw., bei der Warmevernetzung des fluorhaltigen Elastomers mit 
Jod und/oder Brom im Molekul durch organisches Peroxid verhindern. sondern kann ebenso effektiv die 
Verringerung der bleibenden Verformung des Vulkanisationsproduktes dank ZufUgung einer nicht so oft als 
55 Gummiadditiv verwendeten Aktivkohle vermeiden. 

Die vorliegende Erfindung wird durch die folgenden Beispiele beschrieben. 

Bezugsbeispiel 

60 1500 ml deionisierten Wassers und 7,5 g Ammoniumperfluorooctanoat wurden in einen Autoklaven mit einem 
Nettofassungsvermogen von 3 1 gegeben und der Innenraum des Autoklaven wurde mit einer Gasmischung aus 
Vinylidenfluorid/Hexafluorpropen/Teirafluorethylen in einem Molverhaltnis von 42 :38 : 20 griindlich gespult. 
AnschlieBend wurde der Innendruck mit dieser Gasmischung auf 12 bar Oberdruck (gauge) erhoht und dann 4 g 
l-Bromo-2-jodoperfluoroethan injiziert Die Innentemperatur wurde unter Ruhren auf 80° C erhoht, wobei der 

65 Innendruck auf 1 6 bar Oberdruck stieg. 

0,5 g in 20 ml deionisiertem Wasser gelostes Ammoniumpersulfat wurde zugefOgt, wobei die Polymerisations- 
reaktion gestartet wurde. Da der Innendruck wShrend des Fortschreitens der Reaktion abnahm, wurde der 
Druck, sobald er auf 15 bar Oberdruck abgesunken war, wieder mit der Gasmischung von Vinyl idenfluorid/He- 
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xanuorpropen/Tetrafluorethylen in einem Molverhaltnis von 58 : 20 : 22 auf 16 bar Oberdruck eingestellt. Die 
Polymerisation wurde bei gleichen Bedingungen fortgesetzt, bei einem Druck zwischen 15 und 16 bar Ober- 
druck. Nach 24 Stunden wurde das nicht-umgesetzte Gasgemisch aus dem Autoklaven gespult, wobei die 
Polymerisationsreaktion zum Erliegen kam. 

Eine 5%ige waBrige Kaliumalaunlosung wurde zu der erhaltenen waBrigen Suspension hinzugefugt, wobei 5 
die gebildeten Polymere ausflockten. Die ausgeflockten Polymere wurden mit Wasser gewaschen und getrock- 
net, wobei 468 g gummiartiges Copolymer mit einem molaren Copolymerisationsverhaltnis der drei Komponen- 
ten von 58 : 25 : 1 7 und - 0,68 (in Aceton bei 35° C) erhalten wurden. 

Beispiele 1 bis 5 10 

100 Gew.-Teile des in obigem Bezugsbeispiel erhaltenen fluor-, jod- und bromhaltigen Elastomers, 15 
Gew.-Teile MT-RuB, 10 Gew.-Teile Triallylisocyanurat (Konzentration: 60%), 3,75 Gew.-Teile 2,5-Dimethyl- 
2,5-di(t-butylperoxy)hexan (Konzentrat: 40%), 3 Gew.-Teile Bleioxid, 1 Gew.-Teil einer schwefelhaltigen Verbin- 
dung (8-BenzyM,8-diazabicyclo[5,4,0]undecensalz von 2-Mercaptobenzimidazol) und 5 Gew.-Teile Aktivkohle- 15 
pulver (PartikelgroBe: weniger als 150 mesh) mit verschiedenen pH-Werten wurden durch Walzenmischung zu 
einer fluorhaltigen Elastomermasse verarbeitet. Die Masse wurde vulkanisiert und zu Blattern und P-24 ORin- 
gen durch primare Vulkanisation bei 180°C fur 10 Minuten und sekundare Vulkanisation bei 200°C fur 22 
Stunden geformt. 

Die physikalischen Vulkanisierungseigenschaften der Blatter wurden nach HIS K-6301 bestimrm, die Messung 20 
der bleibenden Verformung der O-Ringe wurde unter einer Bedingung von 25%iger Verformung bei 200°C fur 
70 Stunden gemessen. 



(Aktivkohlepulver) 
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Beispiel 1 : pH 5,0 
Beispiel2: pH 6,3 
Beispiel 3: pH 7,4 
Beispiel 4: pH 10,2 

Beispiel 5: pH 9,9 30 

Vergleichsbeispiel 1 

In Beispiel 1 wurde die Menge von MT-RuB auf 20 Gew.-Teile geandert und es wurde kein Aktivkohlepulver 
verwendet 35 

Beispiele 6 bis 10 

In den Beispielen 1 bis 5 wurden 1,5 Gew.-Teile l f l-Bis(a,a-dimethylbutylperoxy)cyclohexan anstelle von 3,75 
Gew.-Teilen 2,5-Dimethyl-2,5-di(t-butylperoxy)hexan (Konzentration: 40%) verwendet, wobei die primare Vul- 40 
kanisation bei 1 50° C fur 10 Minuten ausgefuhrt wurde. 

Vergleichsbeispiel 2 

In Beispiel 6 wurde die Menge an MT-RuB auf 20 Gew.-Teile geandert und es wurde kein Aktivkohlepulver 45 
verwendet. 

Beispiele 11 und 12 

In den Beispielen 4 und 5 wurde keine schwefelhaltige Verbindung verwendet. 50 

Vergleichsbeispiel 3 

In Beispiel 1 1 wurde die Menge an MT-RuB auf 20 Gew.-Teile geandert und es wurde kein Aktivkohlepulver 
verwendet. 55 

Beispiele 13 und 14 

In den Beispielen 4 und 5 wurde die Menge an MT-RuB und Aktivkohlepulver entsprechen auf 10 Gew.-Teile 
geandert und es wurde keine schwefelhaltige Verbindung verwendet. 60 

Beispiele 15 und 16 

In den Beispielen 4 und 5 wurde die Menge an Aktivkohlepulver auf 20 Gew.-Teile geandert und es wurde 
weder MT-Rufl noch eine schwefelhaltige Verbindung verwendet. 65 
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Beispiel 17 

In BeispieJ 4 wurde die Menge an Aktivkohlepulver auf 20 Gew.-Teile geandert und es wurde kein MT-RuB 
verwendet. 

5 Die Ergebnisse der Messungen aus den vorangegangenen Beispielen und Vergleichsbeispielen sind in der 
folgenden Tabelle aufgefuhrt 

Tabelle 
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Beispiel 


riarte 


liOTo clasti- 


Zugfestigkeit 


Dehnung 


Bleibende 






(J la- A) 


zitatsmodul 


(kg/cm'J 


W 


Verformung 
\ /0 ) 


15 


Beispiel 1 


80 


107 


195 


207 


46 




Beispiel 2 


76 


86 


180 


212 


42 




Beispiel 3 


76 


82 


187 


222 


37 




Beispiel 4 


75 


82 


191 


228 


32 




Beispiel 5 


74 


67 


170 


235 


33 


20 


Vergleichsbeispiel 1 


72 


56 


187 


224 


60 




Beispiel 6 


76 


62 


145 


450 


54 




Beispiel 7 


73 


38 


134 


494 


50 




Beispiel 8 


72 


38 


140 


484 


50 




Beispiel 9 


70 


36 


131 


491 


48 


25 


Beispiel 10 


70 


36 


146 


404 


45 




Vergleichsbeispiel 2 


69 


27 


222 


414 


58 




Beispiel 11 


74 


69 


195 


232 


31 




Beispiel 12 


73 


62 


190 


240 


28 




Vergleichsbeispiel 3 


71 


51 


246 


261 


35 


30 


Beispiel 13 


74 


68 


182 


222 


28 




Beispiel 14 


74 


65 


185 


232 


26 




Beispiel 15 


75 


75 


170 


248 


33 




Beispiel 16 


74 


72 


168 


252 


34 




Beispiel 17 


75 


53 


158 


312 


35 
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Paten tanspruche 

1. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse, dadurch gekennzeichnet, daB sie ein fluorhaltiges 
40 Elastomer mit Jod und/oder Brom im Molekul, ein organisches Peroxid, eine polyfunktionelle Verbindung 

und Aktivkohlepulver enthalt. 

2. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das fluorhaltige 
Elastomer mit Jod und/oder Brom im Molekul ein fluorhaltiges Olefin-Copolymer ist, welches durch 
Polymerisationsreaktion fluorhaltiger Olefine in Gegenwart einer gesattigten oder ungesattigten, geradlini- 

45 gen oder aromatischen Verbindung, dargestellt durch die allgemeine Formel RBr n Im, worin R eine Fluor- 
kohlenwasserstoff-, eine Chlorfluorkohlenwasserstoff-, eine Chlorkohlenwasserstoff- oder cine Kohlenwas- 
serstoffgruppe ist und n und m 1 oder 2 sind.hergestellt wurde. 

3. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das fluorhaltige 
Elastomer, das Jod im Molekul enthalt, ein fluorhaltiges Olefin-Copolymer ist, welches durch Polymerisa- 

50 tionsreaktion fluorhaltiger Olefine in Gegenwart einer jodsubstituierten aromatischen Verbindung, einer 
perfluoraromatischen Verbindung, eines gesattigten oder ungesattigten aliphatischen Kohlenwasserstoffs, 
eines fluoraliphatischen Kohlenwasserstoffs oder eines chlorfluoraliphatischen Kohlenwasserstoffs herge- 
stellt wurde. 

4. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, daB das fluorhaltige 
55 Elastomer, welches Brom im Molekul enthalt, ein fluorhaltiges Olefin-Copolymer ist, welches durch Poly- 
merisationsreaktion von fluorhaltigen Olefinen in Gegenwart einer bromsubstituierten aromatischen Ver- 
bindung, einer perfluoraromatischen Verbindung, eines gesattigten oder ungesattigten aliphatischen Koh- 
lenwasserstoffs hergestellt wurde. 

5. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach einem der Anspriiche 2 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
eo daB das Jod und/oder Brom enthaltende fluorhaltige Elastomer Jod und/oder Brom in einem Zusammenset- 

zungsverhaltnis von 0,001 bis 10Gew.% enthalt. 

6. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, daB sie 
0,1 bis 15 Gew.-Teile organisches Peroxid auf 100 Gew.-Teile des fluorhaltigen Elastomers mit Jod und/oder 
Brom enthalt. 

65 7. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie 
0,1 bis 20 Gew.-Teile einer polyfunktionellen Verbindung auf 100 Gew.-Teile des fluorhaltigen Elastomers 
mit Jod und/oder Brom enthalt. 

8. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie 
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Aktivkohlepulver mit einem pH von 5 bis 12 enthalt. 

9. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie 1 
bis 30 Gew.-Teile Aktivkohlepulver auf 1 00 Gew.-Teile des fluorhaltigen Elastomers mit Jod und/oder Brom 
enthalt. 

10. Peroxidvulkanisierbare fluorhaltige Elastomermasse, dadurch gekennzeichnet, daB sie em fluorhaltiges 5 
Elastomer mit Jod und/oder Brom im Molekul, ein organisches Peroxid, eine polyfunktionelle Verbindung, 
eine schwefelhaltige, als Gummiadditiv geeignete Verbindung, und Aktivkohlepulver enthalt. 

11. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB die schwefel- 
haltige Verbindung Thioharnstoff, Thiazol,Thiuram, Dithiocarbamat, Xanthogenat, Benzimidazol, Oxazolin 
oderSulfenamid ist. 10 

12. Vernetzbare fluorhaltige Elastomermasse nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB 0,1 bis 5 
Gew.-Teile der schwefelhaltigen Verbindung auf 100 Gew.-Teile des fluorhaltigen Elastomers mit Jod 
und/oder Brom verwendet werden. 

15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 
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